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(54) Title: METHOD OF PRODUCING A WATER-ABSORBING FLAT ARTICLE AND USE THEREOF 

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINES WASSERABSORBIERENDEN FLACHENGEBILDES UND VER- 
WENDUNG 

(57) Abstract 

The invention concerns a process for producing water-absorbing flat articles made from a water-absorbing polymer and a prefabricated 
fibre wool. The prefabricated fibre wool is impregnated with a solution containing partially neutralised acrylic acid and at least one cross- 
linking agent before being pressed to a specified coating volume, the monomer solution which has thus been applied to the fibre wool carrier 
then being polymerised. The proposed process is characterised by the fact that the polymerisation is carried out in the presence of radical 
initiators which can be non-heat activated as well as at least one heat-activated radical forming agent By using a heat-activated radical 
forming agent as well in the polymerisation process, products can be obtained with a low residual monomer content, better water absorbtion 
under pressure and higher retention, while at the same time making it possible to use a technically simple and economic manufacturing 
method. The heat-activated initiator component can be added to the monomer solution or applied to the carrier in quantities of between 
0.01 and 0.5 mol % in relation to the monomer which is to be polymerised. 

(57) Zusammenfossung 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von wasserabsorbierenden Flachengebilden, die aus einem wasserabsorbierenden 
Polymer und einem vorfabrizieiten Faservlies bestehen, wobei das vorfabrizierte Faservlies mit einer Losung, welche teilneutralisierte 
Acrylsaure und mindestens ein en Vernetzer enthalt, getrankt wird, auf eine bestimmte Beschichtungsmenge abgequetscht und anschliefiend 
die so auf den Faservlies-Trager aufgebrachte Monomerlosung polymerisiert wird, dadurch gekennzeichnet, daO die Polymerisation 
in Gegenwart von nicht thermisch aktivierbaren, radikalischen Initiatoren sowie zusatzlich wenigstens eines thermisch aktivierbaren 
Radikalbildners durchgefuhrt wird. Durch die Mitverwendung eines thermisch aktivierbaren Radikalbildners bei der Polymerisation werden 
Produkte mit geringerem Restmonomerengehalt, besserer Wasseraufnahme unter Druck und hoherer Retention bei gleichzeitig technisch 
einfacher und wirtschaftlicher Herstellungsweise erhalten. Der thermisch aktivierbare Starteranteil kann der MonomerlOsung zugesetzt oder 
auf den Trager in einer Menge von 0,01 bis 0,5 Molprozent, bezogen auf zu polymerisierendes Monomer, aufgebracht werden. 
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Verfahren zur Herstellung eines wasserabsorbierenden Flachengebildes und Ver- 

wendung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von wasserabsorbierenden Fla- 
chengebilden, welche aus einem wasserabsorbierenden Polymer und einem vorfabri- 
zierten Nonwoven (Faservlies) bestehen. Das vorfabrizierte Nonwoven wird mit einer 
Losung von teilneutralisierter Acrylsaure getrSnkt, auf eine bestimmte Beschich- 
tungsmenge abgequetscht und anschlieBend wird die so auf dem TrSgermaterial aufge- 
brachte Monomerlfisung polymerisiert. wobei sich das gebildete Polymer und das 
vorgefertigte Nonwoven innigst verbinden. 

Die bisher zur Herstellung dieser In-Situ-Polymerisate beschriebenen Verfahren weisen 
allesamt den Nachteil auf, daB nach Beendigung der eigentlichen Polymerisation noch 
ein groBer Teil der Monomeren in nichtumgesetzter Form vorliegt. Da diese 
Monomeren toxikologisch bedenklich sind, werden sie in einem Folgeschritt umgesetzt 
oder anders entfemt. Dabei bilden sich jedoch im allgemeinen nicht die erwtinschten 
vernetzten Polyacrylate, sondern lineare Polymerketten von mittlerem Molgewicht, die 
Iflslich sind und die zur Wasseraufhahme insbesondere unter Druck oder zur Wasser- 
Retention unter Druck nicht beitragen k6nnen. Femer haben diese Anteile die 
anwendungstechnisch unerwttnschte Eigenschaft, ein schleimiges Gefuhl des In-Situ- 
Polymerisats nach der Wasseraufhahme zu verursachen. Auch die Verwendung von 
einem oder mehreren rein thermisch aktivierbaren Startem, vorgeschlagen in EP 257 
308, die zusammen mit der Monomerlosung aufgebracht werden, fiihrt nicht zu den 
gewiinschten Produkten, da hierbei aus Sicherheitsgriinden eine Mindeststarttemperatur 
eingehalten werden muB, die deutlich iiber der einer nicht-thermisch aktivierbaren 
Radikalbildung liegt Diese hohe Starttemperatur fuhrt zu kurzen Polymerketten und 
damit zu anwendungstechnisch schlechten Eigenschaften. 

In der EP 123 500, der US 4 443 492 und der EP 054 841 wird ein WaschprozeB zur 
Nachbehandlung des mittels elektromagnetischer oder korpuskularer ionisierender 
Strahlung polymerisierten Vlieses beschrieben. Dies fuhrt aber zu einer hohen Abwas- 
serbelastung mit niedermolekularen und unvernetzten Polyacrylsauren. Die damit er- 
reichte schnellere Wasseraufhahme kann dies nicht ausgleichen. 

In der EP 223 908 wird die kontinuierliche Herstellung eines wasserabsorbierenden 
Flachengebildes beschrieben. Die Polymerisationsreaktion des auf das Vlies aufge- 
brachten Monomeren wird durch einen groBen OberschuB an Radikalbildnern gestar- 
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tetDies fiihrt zu Produkten mit einem sehr hohen Anteil an Restmonomeren und einem 
geringen Absorptionsverhalten unter Druck. AuBerdem ist es schwierig eine L6sung von 
AcrylsMure und z.B. Kaliumperoxid (Beispiel 1, EP 223 908) aufeubewahren, ohne daB 
es zu Reaktionen mit der aktivierten Doppelbindung kommt, wodurch der Gehalt der 
oxidischen Katalysatorkomponente in der Monomerlosung bei der Zwischenlagerung 
rasch abnimmt. 

In der EP 251 314 werden die In-Situ-Polymerisate, die nach der radikalischen Poly- 
merisation Restmonornerengehalter im Prozentbereich aufweisen, mit elektromagneti- 
scher und korpuskularer Strahlung bis zu 100 Mrad bestrahlt. Diese aufwendige und 
wegen der SicherheitsmaBnahmen auch teure Technik fiihrt zu einer unkontrollierten 
Nathvemetzung und zu einer Vergilbxuig der Produkte. Zwar steigtdie ScHnelligkeit "der 
Wasseraufhahme, nicht aber gleichzeitig die Wasseraufhahmekapazitat. 

In der EP 257 308 soli die Senkung der Restmonomeren durch Nacherhitzung des noch 
feuchten Polymerisates auf 100 - 250°C Qber einen lMngeren Zeitraum (15 Minuten) 
erreicht werden. Dies fiihrt zur Abdestillation der AcrylsSure (Siedepunkt 140°C, 
Azeotrop mit Wasser bei 99,85°C, Advances in Chemistry, Series 116, Azeotropic Data 
III, S.16). Dieser Weg, die Restmonomeren zu entfernen, bringt somit erhebliche 
Probleme bei der AbluftwSsche mit sich und ist auch eine Verschwendung der Aus- 
gangsstoffe. Die im Abluftstrom vorhandene AcrylsSure kann nSmlich nicht wiederver- 
wendet werden, da der ublicherweise in der technischen AcrylsSure eingesetzte 
Polymerisationsinhibitor Hydrochinonmonomethylether sich ebenfalls im Abgas be- 
findet. 

In der EP 290 814 wird zur Reduzierung der Restmonomerenmenge die Bestrahlung mit 
UV-Licht vorgeschlagen, was jedoch einen erhohten Investitionsbedarf und, bedingt 
durch das Beschlagen der Lampen, auch einen erhohten Wartungsaufwand erfordert. 
Ferner zeigt sich , daB diese Methode zur Restmonomerenvernichtung nur funktioniert, 
wenn das nachzubehandelnde Polymer einen Wassergehalt von mindestens 20 Gew.-% 
und auBer dem Wasser noch nicht abreagierte Peroxide enthait. Da bei der exothermen 
Polymerisation der Wassergehalt wegen der groBen OberflSche der In-Situ-Polymerisate 
stark absinkt, muB also wieder Wasser auf das Vlies aufgebracht werden. Dies ist 
energetisch und wirtschaftlich ungunstig, da dieses Wasser nach der Bestrahlung wieder 
abgedampft werden muB. 
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Aufgabe der Erfindung ist es, die bisher bekannten wasserabsorbierenden Flachen- 
gebilde, hergestellt aus einem Faservlies und einem auf dem Faservlies in-Situ erzeug- 
ten Polymerisat hinsichtlich der Wasseraufiiahme unter Druck, der Retention und des 
Gehalts an Restmonomeren und 16slichen Anteilen zu verbessem und gleichzeitig das 
Herstellungsverfahren technisch einfach und wirtschafllich zu gestalten. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch gel5st, dafl man ftir die Polymerisation 
neben den radikalischen, nicht thennisch aktivierbaren Initiatoren, die bevorzugt Redox- 
Systeme sind, zunachsi wciiigstens emen thcrrnisch aktivierenbarcn Rachkalbildner, 
bevorzugt auf der Basis einer Azoverbindung, einsetzt. 

" ^Gegeristahd der Erfindxihg ist somit ein Vttfahren zur r Her&ellung vdn^ " 
bierenden FlSchengebilden, die aus einem wasserabsorbierenden Polymer und einem 
vorfabrizierten Faservlies bestehen, wobei das vorfabrizierte Faservlies mit einer L6- 
sung, welche teilneutralisierte Acryls&ure und mindestens einen Vemetzer enthMlt, 
getrankt wird, auf eine bestimmte Beschichtungsmenge abgequetscht und anschlieflend 
die so auf den Faservlies-Trager aufgebrachte Monomerlosung polymerisiert wird, das 
dadurch gekennzeichnet ist, dafl die Polymerisation in Gegenwart von nicht thennisch 
aktivierbaren, radikalischen Initiatoren sowie zusatziich von thennisch zu aktivierenden 
Radikalbildnern durchgefuhrt wird, 

Bevorzugt wird als nicht thennisch aktivierbarer, radikalischer Starter ein Redox-Sy- 
stem verwendet 

Die erfindungsgemaB zusStzIich zum nicht thermisch aktivierbaren Radikalstarter ein- 
gesetzten thermisch aktivierbaren Radikalstarter sind beispielsweise Peroxide, die in 
uberschiissiger Menge, bezogen auf die reduzierend wirkende Komponente des Re- 
doxsystems eingesetzt werden, organische Peroxide, insbesondere organische Di- 
peroxide sowie besonders bevorzugt Azoverbindungen mit geeigneter Halbwertszeit. 

Der erfindungsgemaB zusatzlich eingesetzte thennisch akti vierbare Radikalstarter kann 
entweder auf das monomerbeschichtete Vlies aufgespriiht oder wegen der homogenen 
Verteilung besser direkt als geloste Verbindung mit der MonomerlGsung auf das Tr^- 
gervlies aufgebracht werden. Der so aufgebrachte thermisch aktivierbare Radikalbildner 
wird durch die ReaktionswSrme der exothermen Polymerisation aktiviert und liefert so 
die Radikale, die ndtig sind, urn die Polymerisation fortzusetzen. 
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Die als thermisch aktivierbare Radikalbildner eingesetzten Verbindungen mtissen, urn 
ausreichend wirksam zu sein, so gewahlt werden, daB sie in der vorgelegten Mono- 
merldsung nicht, dafiir aber im Verlauf der Polymerisation oder nach thermischer 
Anregung, spatestens jedoch bei 1 10 °C mit einer Halbwertszeit von weniger als 60 
Minuten zerfallen. 

Man kann durch die Auswahl des thermisch aktivierbaren Radikalstarters den Zeitpunkt 
einstellen, zu welchem die durch diese Verbindting ausgelSste Polymerisation einsetzt. 
Dadurch kOnnen die anwendimgstechnisehen Eigenschaften beeinfluBt werden. Durch 
die Menge der homogen im Polymer verteilten thermisch aktivierbaren Starters kann 
man die Menge der verbleibenden Restmonomeren minimieren. Auch ist es mdglich, 
eine Mischung von mehreren thermisch aktivierbaren Startern in unterschiedlichen 
Konzentrationen einzusetzen. Aus wirtschaftlichen GrQnden sollte nur eine solche 
Menge an thermisch aktivierbaren Startern zugesetzt werden, wie bei der 
Monomerenvernichtung noch effektiv wirksam ist 

Als bevorzugte thermisch aktivierbare Starter kflnnen Azoverbindungen wie z.B. 2,2"- 
Azobis[2-(2-imidazolin-2-yl)propane]dihydrochlorid, Azobis (2-Amidinopro- 
pan)dihydrochlorid (A.B.A.H.) oder Azo-bis-cyanopentansSure verwendet werden 
(Vertrieb: Firma Wako). Die Zerfallstemperaturen dieser beispielhaft genannten 
Azoverbindungen sind bekannt. Obwohl erfahrungsgemSB die Halbwertstemperatur in 
einer Acrylatlosung um einige Grad h6her liegt, kann dieser Wert zur Orientierung die- 
nen. 

Als Basismaterial ist jedes offenstrukturierte, flSchenformige Fasergebilde, wie z.B. 
Vliese und Gewebe geeignet, die nach Druckbelastung aufgrund ihrer Elastizitat ein 
Wiederaufstehvermogen aufweisen. Bevorzugt werden hydrophile Nonwovens, wie z.B. 
die von der Firma Sandler unter dem Handelsnamen Sawafill vertriebenen Polyestersta- 
pelvliese eingesetzt. Diese Nonwovens werden in Rollen mit einer Breite von 1,50 m 
oder mehr hergestellt und vertrieben. Als "Nonwoven" werden solche Materialien be- 
trachtet, die auch von der ED ANA (European Disposables and Nonwovens Assoziation) 
in deren Definition einbezogen werden. Da Sauerstoff ein enormes Inhibitionsvermdgen 
fiir Polymerisationsreaktionen hat und die auf dem Nonwoven aufgebrachte Mono- 
merldsung eine sehr grofie Oberflache aufweist, muB durch geeignete technische 
MaBnahmen der Sauerstoffgehalt vor und wShrend der Polymerisation in der ganzen 
Apparatur abgesenkt werden. Anzustreben sind Sauerstoffgehalte in der Atmosphare . 
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von unter 100 ppm. Messbar sind solch geringe Sauerstoffspuren z.B. mit Geraten der 
Finna Systech (Typen EC 91 oder EC 90M) oder Orbisphere (System MOCA). 

Als Monomer fiir das wasserabsorbierende Polymer kommt vor allem Acrylsaure in 
teilweise neutralisierter Form als Natrium, Kalium oder Ammoniumsalz oder deren 
Mischung in Frage. Die Zumischung von anderen Monomeren ist moglich. Der Gehalt 
an Monomeren betrSgt ublicherweise 2-8 mol/1. Zur Monomerlosung wird ferner ein 
Vernetzer in einer Menge von 0,02-1,0 mol% bezogen auf den Monomergehalt, der 
thermisch aktivierbare Starter oder die Starterkombination in einer Menge von 0,01-0,5 
mol% bezogen auf den Monomergehalt sowie die reduzierende Komponente des 
Redoxpaares (z.B. AscorbinsSure) , welches die Reaktion einleitet in einer Menge von 
— 0;005-0,-l~mol%-bezogen auf die Monomeren zugesetzfc Als Vernetzer kommen — 
Verbindungen mit zwei oder mehreren einpolymerisierbaren monoolefinischen oder mit 
Carboxylgruppen reaktionsfShigen Gruppen oder solche Verbindungen, die mindestens 
eine mit Carboxylgruppen reaktionsf&hige Gruppe und mindestens eine poly- 
merisationsfahige, monoolefinische Gruppe enthalten, wie z.B. Methylenbisacrylamid, 
Triallylamin, Trimethylolpropantriacrylat, Ethylenglycolbisglycidylether oder der 
Bismethacrylsaureester von Triethylenglykol urn nur einige zu nennen, in Frage. Die 
MonomerlSsung wird bei einer Temperatur von 5-40°C im Foulardbad vorgelegt. Auch 
sollten etwas Sauerstoff (1-10 ppm) in der MonomerlSsung belassen werden, urn eine 
vorzeitige Polymerisation, ausgelflst durch den Zerfall des bevorzugten Azostarters, zu 
verhindem. Dies ist notig, da der ttblicherweise zugesetzte Stabilisator 
Hydrochinonmonomethylether nur in Gegenwart von Sauerstoff wirkt. 

Das trockene Vlies wird zunSchst zur VerdrMngung der enthaltenen Luft durch zwei 
Quetschwalzen durchgeflihrt und sodann durch einen mit Monomerlosung gefullten 
Trog gezogen. Anschliefiend wird das impr&gnierte Nonwoven wiederum durch zwei 
Quetschwalzen gefiihrt, was den Effekt hat, fiir eine gleichmSfligere Verteilung der 
Monomerl6sung auf dem Vlies und gleichzeitig fiir eine konstante und tiber den An- 
preBdruck einstellbare Flottenmenge zu sorgen. Solche Apparate zur Impragnierung 
sind aus der der kontinuierlichen Farbereitechnik (Klotzen) bekannt und werden im 
allgemeinen Foulards genannt. Eine Beschreibung findet man beispielsweise im UU- 
mann Bd 22, S.71 1 . AuBer Uber den AnpreBdruck kann die aufgebrachte Flottenmenge 
noch uber die Viskositat der Monomerlosung, die Fordergeschwindigkeit, die 
Hydrophilie und die Dicke des Tnigermaterials eingestellt werden. Die Anwendung 
einer solchen Technik zur Aufbringung von Monomerlosung auf ein vorgefertigtes 
Substrat ist in der EP 54 841 prinzipiell bereits beschrieben. 
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Nach Aufbringung der Monomerl6sung wird das impragnierte Gewebe weiterbewegt 
und durch Aufspriihen der wSssrigen Losung von 0,005-1,0 mol% (bezogen auf Mo- 
nomer) der Oxidationskomponente die Polymerisation gestartet. Als Oxidationskom- 
ponente kommen wasserlSsliche oder in Wasser dispegierbare anorganische Oxide wie 
z.B. Wasserstoffperoxid oder Kaliumpersulfat oder organische Verbindungen wie bei- 
spielsweise t-Butylhydroperoxid in Frage. Es wird eine moglichst feine Verteilung 
dieser Katalysatorkomponente iiber das imprSgnierte Gewebe angestrebt, ohne daB es 
dabei zum Austreten von unerwunschten Nebeln aus der Apparatur kommt. Uber die 
Dxisenform, die Anzahl der Diisen, die Menge des zugesetzten Stickstoffstroms und die 
Verdunnung mit Wasser laBt sich die Feinheit der Verteilung einstellen. Es kann 
vorteilhaft sein, -die Losung der Oxidationskomponente in einer vorgektihlten-Form^O — 
20°C) aufzubringen. 

Die durch die bevorzugt verwendete Redoxreaktion gestartete exotherme Polymerisa- 
tion mufi mit ausreichendem Umsatz ablaufen, urn die bereits mit der Monomerlosung 
zugesetzten Azoinitiatoren zum Zerfall zu bringen, wodurch es zu einer weiteren Bil- 
dung von Radikalen und damit zur weiteren Polymerisation kommt, die die noch 
verbliebenen Monomeren erfasst. Die maximale Polymerisationstemperatur lMflt sich 
durch die effektive Konzentration der MonomerlSsung, die Starttemperatur, die Art und 
die Konzentration der Redoxstarter einstellen. Auch ist es moglich, den weiteren 
Fortgang der Polymerisation durch WSrmezufiihr zu unterstiitzen, womit parallel zur 
abschlieflenden Polymerisation der Trocknungsgrad des Endprodukts verbessert werden 
kann. Geeignet zur Warmezufuhr ist z.B. ttberhitzter Wasserdampf, heifier Stickstoff 
oder Strahlungswarme, wie sie z.B. von IR-Dunkelstrahlern erzeugt wird. 

Da die Polymerisation aber auch so geftlhrt werden kann, daB am Ende, z.B. ein 
trockenes Polymervlies erhalten wird, kann dieses in der erhaltenen Form gelagert, 
transportiert und weiterverarbeitet werden. Gegebenenfalls wird das zunachst erhaltene 
erfindungsgemafle Material erneut dem PolymerisationsprozeB zugeftihrt Ebenso kann 
das erfindungsgemafle Material einer oberflachenvernetzenden Nachbehandliuig 
beispielsweise mit Polyolen, Alkylenglykol-glycidylethern und/oder Alkylencarbonaten 
unterworfen werden. Zur weiteren Verarbeitung konnen solche Verfahrensschritte, wie 
z.B. Brechen, Schneiden, Walzen, Stanzen und Aufrollen gehSren. Das fertige 
erfindungsgemafle Material enthalt tiberlicherweise weniger als 20%, vorzugsweise 
weniger als 10% Wasser. Gegemiber den bisher beschriebenen In-Situ-Polymerisaten 
zeichnen sich die erfindimgsgemaBen Produkte durch eine bessere Wasseraufhahme 
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unter Druck, durch eine bessere Wasserretention unter Druck und durch geringere 
Gehalte an Restmonomeren und loslichen Anteilen aus. 

Das so gebildete In-Situ-Polymerisat findet seinen Einsatz vor allem in der Hygiene- 
industrie, speziell in Wegwerfwindeln und in Damenbinden sowie im Sanitfirbereich. Es 
ist aber auch eine Verwendung in Pflanzmatten oder bei der Lagerung von fliissig- 
keitsabsondemden Nahrungsmitteln in flachen Schalen moglich. Die Bahnware kann 
nach Polymerisation und Trocknung entweder in der Produktionsbreite zu Rollen auf- 
gewickelt oder vorher auf die spatere Verarbeitungsbreite hin geschnitten werden. 

Angewendete Testmethoden; — - — 

Absorption; 

Zur Bestimmung der Absorption werden 5 cm 2 des In-Situ-Polymerisates in einen 
Teebeutel eingeschweiflt und fiir 20 Minuten in 0,9%-iger KochsalzlSsung getaucht Der 
Teebeutel wird aus der Losung genommen und 10 Minuten abtropfen gelassen und 
gewogen. Einen Teebeutel ohne In-Situ-Polymerisat laBt man als Blindwert mitlaufen: 

Absorption =Au$vyaage - Blindwert -Einwaagg 

5 cm^ 

Absorption unter Druck: 

Die Aufhahme unter Druck (Druckbelastung 20 g/cm 2 = 0,3 Psi, bzw 60 g/cm 2 =0,9 Psi) 
wird nach einer Modifikation der in der EP 339 461, Seite 7, beschriebenen Methode 
bestimmt: In einem Zylinder mit Siebboden (Durchmesser 6 cm) wird ein passend 
ausgeschnittenes kreisformiges Sttick des In-Situ-Polymerisats gelegt und mit einem 
Stempel belastet, der einen Druck von 20 g/cm 2 (60 g/cm 2 ) ausiibt. Der Zylinder wird 
anschlieBend in eine Schale mit 0,9%iger Kochsalzlosung gestellt, wo man den Su- 
perabsorber eine Stunde lang 0,9% ige KochsalzlSsung saugen lSBt. 

Absorption unter Druck = Av?waggq = Einwaagg 

28,26 cm 2 



Retention; 
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Bei der Retention wird wie bei der Absorption verfahren, mit dem Unterschied, daB der 
Teebeutel nach dem Abhangen in einer Schleuder (23 cm Durchmesser, 1400 Upm) 5 
Minuten geschleudert wird. 

Retention =Ayswaage - Plmdwert = Einwragg 

5 cm^ 

Lfislkhg Anteilg; 

Ca._l,0 g des.In-SitUrEolymerisates.werden.mit 185„ml 0,9% 4ger NaCl-Losung eine — 
Stunde lang im 250 ml Schlifferlenmeierkolben mittels eines 3 cm langen Riihrfisches 
bei 500 Upm gertihrt. Danach wird mittels einer Saugflasche abfiltriert. 20,00 g des 
Filtrates werden mittels Natronlauge auf den pH 10,0 hochgestellt und mit 0,ln HC1 bis 
auf einen pH von 2,70 titriert. Aus dem Verbrauch der HC1 wird der Anteil der I6slichen 
Anteile berechnet, wobei selbstverstandlich Comonomereinheiten ohne Car- 
boxylgruppen nicht erfaflt werden und gegebenenfalls zu korrigieren sind.. 

Restropnomeren; 

Die Restmonomeren werden ebenfalls aus obigem Filtrat mittels HPLC-Methode be- 
stimmt und nach dem Verfahren des inneren Standards ausgewertet. 

Die Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispiele n&her erlSutert: 
Bsispide 1; 

0,9282 g (0,0068 mol) Triallylamin, 309,4 g (4,3 mol) Acrylsaure, 31 1 g Wasser und 
240,4 g (3,005 mol) Natronlauge werden unter KOhlung zusammengegeben. Zu dieser 
Monomerlosung werden die Ldsungen von 1,0 g (0,0028 mol) Azobis-(2-Amidino- 
propan)dihydrochlorid (A.B.A.H.) in 10 g Wasser und 0,45 g (0,0026 mol) Ascor- 
bins&ure in 10 g Wasser gegeben. Diese Monomerlosung mit einem Neutralisationsgrad 
von 70% und einem Monomergehalt von 4,85 mol/1 wird mit Stickstoff solange gesptilt, 
bis der restliche Sauerstoffgehalt in der Losung bei 5-6 ppm liegt. (Messung mit OMI 
196, Firma Orbisphere) und bei 20°C im Foulard vorgelegt. AnschlieBend wird ein 30 
cm breites Polyesterstapelvlies (Sawafill 1 122, Firma Sandler) in die unter einem 
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leichten Stickstoffuberdruck stehende Anlage eingeftihrt und durch den Foulard 
gezogen. Das impragnierte Vlies wird zwischen zwei Rollen auf die gewunschte 
Beschichtungsmenge abgequetscht und durch Aufsprilhen einer 1%-igen 
Wasserstoffperoxydlflsung die Polymerisation gestartet. Ungefahr eine Minute danach 
ist die maximale Polymerisationstemperatur erreicht und die Polymerisation wird durch 
Zuschaltung von IR-Flachenstrahlern (Firma Elstein, Typ HLF, 400 Watt pro Strahler) 
vervollstandigt. 

Beispiel 2: 

Es wurde genauso vorgegangen wie oben, nur wurde statt der oben angegebenen Menge 
an A2obis=(2rAmidinopropan)dihydrochlorid eine Kombinationvon 0,71-g(0,002.mol) * 
Azobis-(2-Amidinopropan)dihydrochlorid und 0,56 g (0,002 mol) AzocyanopentansSure 
eingesetzt. 

Beispiel 3: 

Es wurde wie im Beispiel 2 vorgegangen, nur wurde die AzocyanopentansSure durch 
0,65 g 2,2'-Azobis[2-(2«imidazolin-2-yl)propanedihydrochlorid ersetzt und die Starter 
erst bei einer Temperatur von 5°C zur Monomerldsung gegeben und diese auch bei 
dieser Temperatur aufbewahrt. Die Reaktion wurde durch Aufspriihen einer 2%-igen 
WasserstofQ>eroxidl5sung ausgelfist Im AnschluB an die Polymerisation wurde das In- 
Situ-Polymerisat mit einem vorgewMrmten Stickstoffstrom getrocknet. 

Beispiel 4: 

135,7 g Acrylsaure (1,88 mol), 164,3 g KOH (45%-ig) (1,32 mol), 0,6 g Triallylamin, 
0,3 g Trimethylolpropantriacrylat und 0,5 g AscorbinsSure werden unter Ktihlung . 
zusammengegeben. Dazu wird eine Losung von 0,45 g A.B.A.H. in 2 g Wasser 
gegeben. Diese Ldsung mit einer Monomerkonzentration von 6,2 mol/1 und einem 
Neutralisationsgrad von 70% wurde bei 30°C aufgebracht. Durch Aufspriihen einer 1%- 
igen Losung von t-Butylhydroperoxyd wurde die Reaktion ausgel6st und ohne weitere 
Energiezufuhr zu Ende gefUhrt. 

Beispiel 5: 
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Es wurde wie im Beispiel 1 vorgegangen, nur wurde statt des Triallylamins 2,4 g (0,01 
mol) Diethylenglycoldimethacrylat (Bisomer DEGMA, Hersteller ISC) eingesetzt. 

Beispiel 6: 

Es wurde wie im Beispiel 2 vorgegangen, nur wurde die Mengen der beiden Azover- 
bindungen verdreifacht. 

Vergleichsbeispiele: 

Beispiel 7: 

Es wurde wie im Beispiel 1 vorgegangen mit der Ausnahme, daB die Azoverbindung 
A.B.A.H. ersatzlos weggelassen wurde. 

Beispiel 8 (entspricht Beispiel 1 aus EP 257 308) 

250 g (3,125 mol) 50%-ige Natronlauge, 265 g Wasser, 300 g (4,17 mol) Acryls&ire 
und 0,3 g (0,002 mol) N,N'-Methylenbisacrylamid wurden unter EiskOhlung zusam- 
mengegeben. Die wassrige Lfisung hatte einen Neutralisationsgrad von 75% und eine 
Monomerkonzentration von 5,1 mol/1. Die Losung wurde mit Stickstoff inertisiert und 
auf 50°C aufgeheizt. Sodann wurden 0,6 g (0,002 mol) Kaliumpersulfat zugesetzt Diese 
L5sung wurde bei 50°C im Foulard vorgelegt und ein Polyesterstapelvlies damit 
impragniert Durch Aufspriihen einer 5%-igen Losung von Natriumhydrogensulfit in 
Wasser wurde die Polymerisation gestartet, welche aber erst nach Aufbringung von 16 g 
der Hydrogensulfitlosung ansprang. Der Feuchtigkeitsgehalt wurde auf 20% eingestellt 
und das In-Situ-Polymerisat wurde 15 Minuten bei 170°C in einen Umluft- 
trockenschrank erhitzt. Man erhalt ein gelbliches, hartes Vlies. 

Beispiel 9 (entspricht Beispiel 2 aus EP 223 908) 

324 g (4,5 mol) Acrylsaure, 222 g (3,36 mol) feste 85%-ige KOH, 180 g Wasser und 1,0 
g (0,006 mol)N,N'-Methylenbisacrylamid wurden unter Kiihlung zusammengegeben. 
Zum SchluB wurden noch 1,9 g 35%-iges (0,0175 mol) Wasserstoffperoxid zugesetzt. 
Mit dieser Losung wurde das oben beschriebene Polyestervlies beschichtet. Das 
imprSgnierte Vlies wurde mittels IR-Dunkelstrahlern (Elstein) auf 100 Q C vorgeheizt und 
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mit einer 7%-igen LGsung von Monoethanolamin bespruht, woraufhin die 
Polymerisation einsetzte. 

Die erhaltenen Produkte wurden auf ihre Eigenschaften untersucht; die Ergebnisse sind 
inTabelle 1 dargestellt. 
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Ansprttche: 

1 Verfahren zur Herstellung von wasserabsorbierenden Flachengebilden, die aus einem 
wasserabsorbierenden Polymer und einem vorfabrizierten Faservlies bestehen, wobei 
das vorfabrizierte Faservlies mit einer L6sung, welche teilneutralisierte Acrylsaure und 
mindestens einen Vernetzer enthalt, getrSnkt wird, auf eine bestimmte Beschich- 
tungsmenge abgequetscht und anschlieBend die so auf den Faservlies-Trager aufge- 
brachte MonomerlSsung polymerisiert wird, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Polymerisation in Gegenwart von nicht thermisch aktivierbaren, radikalischen Initiato- 
ren sowie zusStzlich wenigstens eines thermisch aktivierenbaren Radikalbildners 
durchgefuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als nicht thermisch akti- 
vierbare Radikalstarter ein Redoxsystem verwendet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB als thermisch ak- 
tivierbarer Radikalbildner wenigstens eine Azoverbindung verwendet wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 3, dadurch gekennzeichnet, daB der 
thermisch aktivierbare Radikalstarter eine Halbwertszeit von kleiner oder gleich 60 
Minuten bei 1 1 0 °C aufweist. 

5. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB als Azoverbindungen 2,2 % - 
Azobis[2-(2-imidazolin-2-yl)propane]dihydrochlorid, Azobis (2-Amidinopro- 
pan)dihydrochlorid (A.B.A.H.) und/oder Azo-bis-cyanopentansSure verwendet werden. 

6i Verfahren nach einem der Anspriiche 1-5, dadurch gekennzeichnet, daB der 
thermisch aktivierbare Radikalbildner in Mengen von 0,01 bis 0,5, bevorzugt 0,01 bis 
0,1 Mol%, bezogen auf die Monomerenmenge, eingesetzt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 6, dadurch gekennzeichnet, daB als poly- 
merisierbare Monomere Acrylsaure, Methacrylsaure und/oder die Natrium-, Kalium- 
und Ammoniumsalze dieser Sauren verwendet werden. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Po- 
lymerisation in Gegenwart wenigstens eines, mindestens zwei funktionelle monoole- 
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finische oder mit Carboxylgruppen reaktions&hige Gruppen enthaltenden Vernetzers 
durchgefuhrt wird. 

9. Verwendung der Flachengebilde nach einem der Anspruche 1 - 7 in Hygienepro- 
dukten, insbesondere in Wegwerfwindeln und in Damenbinden sowie allein oder als 
Komponente im SanitMrbereich. 

10. Verwendung der FlSchengebilde nach einem der Anspruche 1 - 8 in Pflanzmatten 
und in Lagerschalen, die der Lagerung von flussigkeitsabsondernden Nahrungsmitteln 
dienen. 
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